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(54) Verfahren zur Hersteliung von wasserfreiem Natriumsulfid 

(57) Die Erf indung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 
iung von wasserfreiem Natriumsulfid durch Erhitzen von 
Natriumsulfid mit einem Wassergehait von 35 bis 45% 
in einem Kbntakttrockner unter Vakuum, wobei man die 
Temperaturdes zu trocknenden Feststoffs von ca, 20*'C 
am FeststoHeinlaS bis auf ^180°C am FeststoffauslaB 
stetig erhOht. 
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Beschrelbung 

[0001 ] Die Erfindung betrtfft die Herstellung von was- 
serfreiem Natriumsulfid durch Erhitzen von wasserhalti- 
gem Nalriumsutfid unler reduziertem Druck. 5 
Aus dem Stand der Technik sind bereits Verfahren 
bekannt. um aus Na2S-9H20, NaaS^SHaO Oder 
Na2S*5H20 ein wasserfreies Natriumsulfid herzustel- 
lea 

Qemae EP-B-0345 136 stellt man in der ersten Dehy- io 
dratisierungsstufe das Monohydrat her. Fur die Entwas- 
serung benotigt man eine Zelt von 2 Stunden und mehr. 
[0002] Das restllche, im Monohydrat enthaltene Was- 
ser entfernt man dann bei einer Temperatur von 90 bis 
200 C und einem reduzierten Druck von ca. 2.66 kPa is 
(20 Torr) bis 66,5 kPa (500 Torr). 
(00031 E^n ahnliches. zweistufiges Verfahren zur Her- 
stellung von kristallinem wassertreiem Natriumsulfid 
wind in der EP-B 0361 998 beschrleben. 
[0004] Der Nachteil dieser bekannten Verfahren 20 
beeteht darin. daO man die voUstaodige Umsetzung z. 
B. zum Monohydrat in der ersten Stufe abwarten muB 
(EP-B - 0345 136). bevor man diese Verbindung der 
zweiten Temperaturstufe zufuhren kann. 
[0005] Als auf dem Markt ver(ugt>ares Produkt f indet 25 
man ein wasserhaltiges Natriumsulfid mit einem Na2S- 
Antell von insbeeondere 60 bis 62 %. Nach stochiome- 
trischer Berechnung entspricht dies in etwa dem 
Na2S-3H20. 

[0006] Durch das Einlelten von Schwefelwasserstoff 30 
in tonzentrierte Natronlauge entsteht bei Temperaturen 
Ober 100 ° C eine NatriumsuHidhydratschmeIze mit 
einem Gehalt von ca. 60 % bis 62 % Na2S. 
Diese wird auf ein Kuhiband aufgetragen. auf dem sie 
erstarrt (T <90 • C). Nach der Zerkleinerung erhSK man 35 
im allgemeinen einen schuppenfCrmiges Produkt. das 
dann marktQblich verf Qgbar ist. 
[0007] Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren 
bereitzustellen, mitdessen Hiife man ein weitestgehend 
wasserfreies Natriumsulfid erhalt. 40 
[0008] Qegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur 
Herstellung von wasserfreiem Natriumsulfid durch 
Erhitzen von wasserhaltigem Natriumsulfid unter redu- 
ziertem Druck dadurchgekennzeichnet, dafJman Natri- 
umsulfid mit einem Wassergehalt von 35 bis 45 %, 45 
insbesondere 38 bis 40 % unter Mischen durch eine 
Vorrichtung fordert. in der die Temperatur des einge- 
speisten Na2S-Hydrats (Produkltemperatur) von ca. 20 
* C am Ort der Feststoffeinspeisung auf ^180 C am 
FeststoffauslaB stetig ansteigt. und gleichzeitig ein so 
Unterdrud^ von <20 Torr eingehalten wird. 
[0009] Auf diesem Weg verhindert man das uner- 
wunschte Aufschmelzen des zu entwassernden Materi- 
als. 

Bevorzugt wird wdhrend des Dehydratisierungsprozes- 55 
ses ein Druck <1 1 Torr eingehalten. 
For das erfindungsgemaOe Verfahren setzl man vor 
alien Kontakttrockner ein. 



[001 0] Darunter versteht man Apparaturen, bei denen 
die Warme von einer Heizfiache an den mit dieser in 
Kontakt befinddchen Feststoff Obertragen wird. 
[001 1 ] Dazu gehOren beispielsweise Schaufeltrockner 
und Tellertrockner. wobei erstere im allgemeinen dis- 
kontinuierlich und letztere kontinuterlich betrieben wer- 
den. 

[001 2] Als besonders geelgnet haben sich Tellertrock- 
ner envtesen. die senkrecht installiert werden. 
[001 3) In diesen Apparaten werden die von oben nach 
unten angeordneten Teller in drei und mehr Tellerpakete 
unterschiedlicher Temperaturzonen zusammengefaGt. 
Die Feststofftemperatur im ersten Paket hinter dem Ort 
der Feststoffeinspeisung liegtdabei zwischen 20 und 70 
" C. die Feststofftemperatur (Produkttemperatur) vor 
dem FeststoffauslaB betragt mehr als 180 ° C. 
[0014] Bevorzugt setzt man das wasserhaltige Na2S 
in Schuppen-, Piattchen- oder Flakesform mit einer 
Kanteniange von 5 bis 8 mm ein. 
[0015] Erfindungsgemao gelingt es, die Venvelizeit 
des zu dehydratisierenden Natriumsulfkis im Trock- 
nungsvorgang im Vergleich zum Stand der Technik 
deutlich zu reduzieren und ein Verfahren zur Dehydrati- 
sierung zur Verfugung zu stellen. das diskontinuierlich 
und bevorzugt kontinuierlich durchzufOhren ist. 
Insbesondere bei Einsatz eines kontinuierlich betriebe- 
nen Vakuum-Teliertrockners erhait man so ein wasser- 
freies Natriumsulfid mit einem Gehalt von mindestens 
98. bevorzugt 99 Gew,-% Na2S bereits nach Venweilzei- 
ten im Trcckner von > 90 min. 

Beispiel 

[0016] Ein Massenstrom von 300 bis 400 kg/h Na2S 
mit einem Wasseranteil von 38 bis 40 Gew.-% in Schup- 
penform mit einer Kanteniange der Schuppen von 5 bis 
8 mm wird in einen Vakuum-Tellertrockner eingespeist, 
in dem ein Vakuum von <15 mbar gehalten wird. 
[0017] Das Rohprodukt durchlduft diesen Trockner 
maanderformig von oben nach unten. wtrd dabei aufge- 
heizt und gibt das als Hydrat gebundene Wasser ab. 

Fblgende Randbedingungen gelten: 

[0018] 

Die einzelnen Heizteller werden zu drei Tellerpake- 
ten zusammengefaOt, wobei die Feststofftempera- 
tur im obersten Tellerpaket von ca. 20 C auf ca. 70 
* C ansteigt und die Temperatur des Feststoffs bei 
Austritt am FeststoffauslaB am Ende des dritten 
Pakets bei ^180 " C liegt. Die Durchlaufzeit durch 
den Trockner betrdgt ^90 min. 

[0019] Die Ausgangsverbindungen bzw. die abtrock- 
nenden Produkte werden auf den Tellern regelmaBig 
umgeschichtet. 

[0020] Man erhalt auf diesem Weg ein Produkt mit 
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einem Oehatt von mehr als 99 Q9w.-% Na2S. 
PatentansprOche 

1. Veriahren zur Herstellung von wasserfreiem Natri- 5 
umsulfid durch Erhitzen von wassertiartigem Natri- 
umsulfid unter reduziertem Oruck 
dadurch gekennzelchnet, 
da6 man NatriumsuKid mH einem Wassergehalt 
von 35 bi8 45 % unter Mischen durch eine Vorrich- w 
tung fOrdert. in der die Produkttemperatur von ca. 
20 C am Ort der Feststoffeinspeisung auf ^ 180 " 
C am Feststoffausla3 stetig anstelgt, wobei gleich- 
zeitig ein Unterdruck von <20 Ton^, bevorzugt <1 1 
Torr eingehalten wird. is 



9. Verfahren gemaQ Anspruch 1 und 3. 
dadurch gekennzelchnet, 
daO man das Verfahren dtskontinuierllch durch- 
fOhrt. 
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2. Veriahren gemaO Anspruch 1 . 
dadurch gekennzeichnet, 
daf3 man als Vorrlchtung einen Kontakttrockner ein- 
setzt. 20 



3. Veriahren gemaB den Anspruchen 1 und 2 
dadurch gekennzeichnet, 

da3 man einen SchaufeKrockner einsetzt. 

26 

4. Veriahren gemafi den AnsprQchen 1 und 2. 
dadurch gekennzelchnet, 

da6 man als Vorrichtung einen Tellertrockner ein- 
setzi 

30 

5. Veriahren gemao Anspruch 4, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man die Teller in 3 oder mehr Temperaturzo- 
nen zugeordneten Pakete zusammenfaBt. wobei 
die Produkttemperatur im ersten Paket (hinter dem ss 
on der Feststoffeinspeisung) zwischen 20 und 70 
C liegt und die Produkttemperatur vor dem Fest- 
stofbuslaB mehr als 180 ° C betragt. 



6. Verfahren gema3 einem oder mehreren der 4o 
AnsprQche 1 bis 5. 
dadurch gekennzeichnet, 

daQ man das wasserhaltige Natriumsulfid in zer- 
Weinerter Form, bevorzugt in Schuppen-, Piatt- 
chen- Oder Flakesiorm mit Kanteniange von 5 bis 8 45 
mm einselzt. 



7. Veriahren nach einem oder mehreren der AnsprO- 
Che 1 bis 6, 

dadurch gekennzeichnet, so 

daB man ein wasserfreies Natriumsulfid mit einem 
Qehalt von mindestens 98. bevorzugt 99 Qew.-% 
NagS. erzeugt. 

8. Veriahren gemaB Anspruch l und 4, ss 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man das Verfahren kontinuierltch durchfuhrt. 
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